® bonoesrepubuk @ Patentschrif t 
DEU ^ AND ©DE 3512867 C2 

w 



' Aktanzetchan: 
I Anmaldatag: 
DEUTSCHES @ Offanlagungstag; 

® VarSffentflchungstaa 
PATENTAMT dar Patentartailong: 25. 6.87 



P 35 12 867.4^5 
6. 4.85 
24. 10. 85 



> intCI.*: 

C04B 35/54 

H 01 M 4/96 



CM 
O 

CO 
03 
CM 



A3 



jnngfftajb v on 3 Mo net on nach v«rMf^i: u 

~ ~ Veratfanthchung der Ertallu^ k „ n n Snspnjch 

OS) Unionsprioritat: /5\ TT " ~ Wafdan 



® Unionsprioritat: ® ® ® 
10.04.84 JP 71559/84 

® Patontinhabar: 
® Vertretar: 



® Verfahren 



© Erfinder 

NICHTS-ERMI7TELT 




und Graphrtfolia 




1 



35 12 867 



6' 



in 

I 



Patcntsnsprttche 



3 kannten Granhitfolien nh^r 

~ *» """'We Graphhfolie mh oder ohne 

gen wirrnehartbnren Harzes eiiierCarboiiisie- 
nmgsausbente von mehr «b 20% dnteucht 

- die m das flange wlrmehartbare Harz 
enigetauchte flexible Graphitfolie drcr druck- 
^YT??? ? ehBnd,un « unterwirft, wobei 

mc^htaschen Drucks. Zurtckkehrens zu 

•S"?^ W « " dic niedri * »««enden Be- 
standteae in der ROssigkeit zu gasen beginnen. 
und dann erneuten Verringerns des Drucks 
mmdestens einmal wiederholt, unddann 

— A— 1 ** * n*. • 



IS 



!!f^ Graphitfolien Qbcr erne fferiiwe Kntyka*! 

io Imrztt macben. mi, der dtese Nad2Se^a£w^& 

^^inabaondereemeflexftte^^K^ 
besserter mechanischer Fc«i K keit ^rinlT ^ 

J%2£E* dCr Auf f bc ^ «™»B der Erfindu « 

- ** "mprllgnierte nOssige warmehartbare » EVi^ST*^. 6 bu 8 ? onfiB Erfindune 
Harz durch H«8 P reaenh.rtet 30 2 gS^'It ^ dle slch 23 

eme Gaspermeabtlitat von 02 x !0-« bis 1 6 x IO-< 

3. Verfahren nach Anspruch I, dadureh irekenn P 7? u Undd 1 erZu « fes,i « kei,d e«elbendarge S t e nt 
MhM. *B das warmehartbare Hnh die S finSn-W"". 8 df r Wb Graphitfolie^maB Er- 

Gew.-% der Fohe tmpragriiert wird. . Z '^Y,^ ' W ver nngertem Druck 

»• dadureh gekenn- X "«*2-< das Harz & Warmehar- 

zeicnnet. daS man die behandeite Granhitfoli# h«- V?" 

ausnmum und die auf den Oberflftchen dersdben J&F**???** flexible Graphitfo- 

verbhebene FlOssigkeit entfernt '"J?"" i rRendera "MdelsObliches Produkt sein. 

l^KS.""? den AnsprO- « Phenol "J?***" 3 H,rz 8™" ErPndung werder, 

Chen, dadureh gekennzeichnet dafl man auSerdem boSlfi^" Epoxyharz - Klebe '" i «e! mit einer Car" 
die so erhahene verstlrkte flexible G™«w^ »m«eningsausbeute von mehr als 20% einiesetr. ai, 

™* , Warmehlrten hd dJStJSffi tZESS^J* 1 R 

800" C cakaniea ^ UDer yP ver *endbar, die in Ketonen oder Alkoholen ~ln«t 

meabilitlt 

^«nze«h«, durch eine Gasper- db^SK^KS^ k , 0mme, ? ^ J 



Ammt^k T C y rB P«"«<w'e nergesteDt nact 
ielhS ' « ekemaei «*** durch eine Gasper 
me&bihtat von 02 x io-< kj. 

2d? JEr? j" 6 "- von v 0 ; 

^ Zu « fest * kri * «" 0.05 bis 



Obliche Epoxyharze in fl toig m S£ W 
^pemur in Frage. Ein solches •hJJSE 
wrd vorzugsweise in die Hexible Graphitfolie in rin« 

^nsprucn c. dadureh gekenn- E T du . I « wlrd «ne flexible Graphitfolie zu- 

de?^3? die « M ^ ean N»rlgBierwn hSS, S 1^1^?'™" ^ dcr eb- 
demBen^von0^bis20Gew,%BegL £^ ? M « , * tB - in wfirmehartbaren Phenol- 

8- Graphitfolie nach Anspruch 6. dadureh «kenn 5n^ ebemit JL'! ,a die sich in ein «" Vessel befinden 

^ d " «*n£Sb^H« SS so un i d1 ^ OberfUcheder Folie bedecken. 
nTz-oderEpoxyh^z-KJcbsurffeenthaiL " fleSb.^ 6 ^^, 6 ^ ,Mt sich eraielen - wcnn «~n die 

B«chreibung l^htL mM . S,e in die ^^melharzlosong 

u^erbegnff d Hauptanspruchs. 8 35 fj^f 8wn " beabsichtigte Wirfcung kann auch m zu- 

□u mm ewe nexible Graphitfolie in ein Gefftfi gibt, das 
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die Folie enthaitende GeflB in cine Druckverringe- 
rungsdmichtung setzt und dann das GefSB vcrringcr- 
tem Druck durch Entf ernung dcr darin befindiichen Luf t 
aussetzL 

Dann bringt man nach und nach die flQssigen Klebe- 
mittel in das die flexible Graphitfotie enthaltende Be- 
hfiltnis und die unter Unterdruck befindfiche entgaste 
Graphitfolie wird mit den flOssigen Klebemitieln imprl- 
gnicrt worauf man die Dnjckverringerungsbehandlung 
anschiiefiL 

Wenn man die vorbereitende EntlOftung wegJlBt, 
taucht man die Graphitfofie direkt in die flQssigen fCle- 
bemittei ein und unterwirft s» dann der Druckverringe- 
rungsbehandlung. 

Im AncchhiO an die oben beschriebene Eintauchstufe 
wird die mit der L&sung des Klebstoffharzes imprt- 
gnierte Graphitfolie zusammen mh dem GcfftB in die 
I>udcvemngenmgsemrichtting gegeben, worauf ent- 
Iflftet wird und die gasformigen Besundteiie in den Kit- 
bemittein und in der Graphitfotie bet verringertem 
Druck evakuiert werden. 

Da die Vergasung der niedrig siedenden Bestandtetle 
in den Klebemitteln bei einem verringenen Druck von 
etwa 67 kPa oder weniger beginnt, IflBt man den Druck 
einmal auf Umgebungsdruck zurttakkehren, worauf 
man den Dnicfc wieder verringert Durch die MaBnah- 
me des Zurflckbringens des Drucks in dem Behiltnis auf 
den Umgebungsdruck wird die Emfernung oder Evaku- 
ierung der in 'en Klebemitteln und der Graphitfolie 
enthaltenen Gasc beschleunigt Nach mehrmaliger Wie- 
derbolung der EntlOftungsbehandlung, weiche die Stu- 
fen der Druckverringerung, der ROckkehr zum Umge- 
bungsdruck und der Druckverringerung umfafit wird 
die Graphitfolie aus der Druckverringerungseinrich- 
tung entnommen, und die auf den Fttchen der Folic 
ibgelagerten Klebstoffe werden entfernt. Dann werden 
die Klebemittel durch HetDpresscn gehartet 

Das HeiBpressen erfolgt bei 120 bis 160'C einem 
Druck von oj5 bis 1^ bar wahrend 1 0 bis 60 Minuten und 
vorzugsweise bei etwa 14CC, bei einem Druck von et- 
wa 1 bar wahrend etwa 20 Minutea 

Die nach dem oben beschriebenen Verfahren ver- 
st&rkte Graphitfotie beritzt cine verbesserte mechani- 
sche Festigkeit, z. & Biegefestigkeit und insbesondere 
Kratzharte, eine verringerte Gaspermeabilitat und das 
auf der Folie stattfindende Qucllen, das wie oben be- 
schrieben auf Instrusion oder Eindringen von FlOssig- 
keh wie Methanol beruht, findet kaum sutt Die ver- 
starkte flexible Graphitfolie gemaB Erfindung besitzt 
eine Zugfestigkeit von 0.05 bis 0.5 NW, eine Gasper- 
meabilitat von 0.2 x 10-« bis 1.6 x 10-< cm J /s . mbar 
und eine Queflzahl von mcht mehr ais 6. Em Material 
das durch Caknnieren der flextblen Graphitfotie mit die- 
sen hervorragenden Eigenschaftcn bei einer Tempera- 
tur OberBOtrc emstcht, ist wertvol! zur Artwendung fQr 
Trennschichten in Brennstoff zellen oder dergteichen. 

Das folgende Beispie! sol! die Erfmdung erUutern. In 
dem Beispie! wird unter "Gaspermeabiltrtt" die Permei- 
tionsmenge an gasformigem Sauerstoff verstandcru die 
bet einem DifTerenzdmck oder Wirkdruck von 1 bar 
bestimmt wird. Mit "Queftuhr oder •Qucllvcrhlhnis- 
wird die Zahl der gequollenen Tcile bezcichnet, die vtsu- 
ell auf den Oberflftchen eines Foiienbercichs von 
10 x 10 (cm) nach Emtauchen dcr Folic in cine Metha- 
nollosung wahrend eines ganzen Tagc bzw. Tag und 
Nacht beobachtet werden kann. 
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Beispiel 



Warmehartbare Phenotharz-fClebemittel wurden in 
einem Behaher in eine Druckverringerungscinrichtung 
s gebracht Separat davon wurde eine handelsflbliche 
Graphitfolie in diesefbe Dnickverringerungseinrichtung 
gegeben. 

Mit Hilfe einer Vakuumpumpe wurde der Innendruck 
der Einrichtung auf etwa 6,7 kPa evakuiert Etwa 1 Mt- 
io nute nach dem Evakuieren begannen die niedrig sieden- 
den Bcstandtefle in dem Klebemittel zu verdampfen. Zu 
diescm Zeitpunkt wurde in der Einrichtung einmal wie- 
der Umgebungsdruck hergestellt und die enigaste Folie 
wurde v6liig in die entgaste Klebcmittellosung einge- 
taucht 

Dann wurde der Druck innerhalb der Einrichtung er- 
neut durch Evakuieren auf etwa 6,7 kPa verringert wie- 
der auf Umgebungsdruck gebracht, wenn sich aus den 
Klebemitteln Gasblasen zu entwickeln begannen und 
anschlieBend wurde der Innendruck des Behalters er- 
neut auf etwa auf 6.7 kPa verringert Diese Behandlung 
wurde drehnal wiederholt 

Dann wurde die Graphitfotie entnommen und die auf 
den Oberfiftchen derselben bermdlichen KlebstofFe 
wurden entfernt AnschlieBend wurde die Folie bei 
140*C und einem Druck von 1 bar wahrend 20 Minuten 
heiBgepreBt 

Die physikalischen Eigenschaftcn der so erhaltenen 
Folie sind in der Tabelle gezeigt im Vergleich mil denen 
der Folic vor der Behandlung. Die Beziehung zwischen 
dem Gehali an Phenol in der Folie und dem Grad der 
Verbesserung der Zugfestigkeit derselben ist aus Fig, 1 
ersichtlich. 
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Tabelle 

Physikalische Eigenschaften der Folie vor und nach der 
Behandlung gemaB Erfmdung 



Gaspermeabilitit 
4J (cm 3 /s - mbar) 

Quellzahl (Zahl pro 

10cm x 10cm) 

Zugfestigkeit 

(N/mm 1 ) 
so Gewicht 

(g. 10 cm x 10 cm 

Probe) 



Vor der 


Nach der 


Behindlung 


Behandlung 


23 x 10-< 


t.l x 10-« 


120 


2 


0.03 


0.09 


4.01 


4.46 
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